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La presence invention est relative & un procede de 
contrSle de la deshydratation de produits et notamment a un 
proc^dg de contrdle de la deshydratation par lyophilisation 
sous vide de produits initialement congeles. Elle concerne 
5 fegalement un procedfi permettant de detecter la fin de la 
dfishydx-atation et notamment un procSdg pour detecter la fin de 
la sublimation d*un produit en cours de lyophilisation. Les 
procedes selon 1* invention peuvent egalement s'appliguer S 
d'autres procedes de sechage de produits, non necessairement 

10 congeles au prSalable, dans lesquels la chaleur peut etre 
apport^e aux produits par un gaz chaud, par contact direct ou 
encore par rayonnement thermique ou electromagnetique. 
L' invention concerne aussi des dispositifs pour la mise en 
oeuvre de ces procSdSs. 

15 Par "produits"^ on entend tout materiau liquide^ p&teux, 

solide ou solide divis6 d'origine animale, vfegStale ou 
min6rale, apte ii subir une deshydratation. Ces mat^riaux 
peuvent §tre traites en vrac ou conditionnSs en recipients. 

La pr^sente invention s' applique plus particuliferement 

20 aux mater iaux pour lesquels la teneur en eau finale du produit 
est un critfere determinant ou qui peuvent subir des dommages 
importants lorscju^ils continuent d'etre fortement chauffes 
apr^s disparition de l*eau quails contenaient. C'est notamment 
le cas de tous les produits alimentaires et des produits 

25 pharmaceutiques qui peuvent subir une alteration de leurs 
proprifetfis caractferistiques (texture, couleur, ar6mes, 
activitfe biologique, activite therapeutique , etc...). 

Les procfidSs de sechage auxquels s* applique 1* invention 
sont tous ceux pour lesquels on peut mesurer la teneur en eau 

30 du produit. L* invention s' applique tout particulierement aux 
precedes de lyophilisation. 

On sait que la lyophilisation est un procede basse 
temperature durant lequel la majeure partie de I'eau contenue 
dans un produit est 61imin6e par sublimation. Comme pour les 
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autres precedes de deshydratation, le but de la lyophilisation 
est de diminuer !• activity de I'eau des produits afin 
d' assurer leur conservation. C'est une technique 
particuli&rement bien adaptee aux produits sensibles la 
5 temperature et qui permet de conserver la majority des 
caractSristigues d'origine des produits. Les produits 
d6shydrat6s possedent en outre une porosit6 elevee* qui 
favorise leur r^hydratation ou permet une dissolution rapide. 
Les contraintes de qualite des produits lyophilisSs et les 
10 coats eleves de !• operation necessitent de bien cohnaltre la 
cin^tique de deshydratation (vitesse d • elimination de l»eau) 
afin de pouvoir determiner 1 ' instant correspondant a la fin de 
la sublimation et done 1" instant auguel il convient d'arreter 
le precede. 

15 Jusqu'a present, faute de mfethode satisf aisante, la 

mesure en ligne de la teneur en eau residuelle des produits 
n*est jamais effectufie et les utilisateurs se limitent le plus 
souvent a des suivis de diffferentes grandeurs permettant 
d'apprecier plus ou moins finement la fin de la 

20 lyophilisation. La decision de 1' arret de la lyophilisation se 
fait selon des regies empiriques pr6-etablies^ gSn^ralement 
sur la base d'un temps aprds apparition d'un phenomene tel que 
la remontfee en temperature d'un produit ou la stabilite de la 
pression totale aprds isolation de 1' enceinte de 

25 lyophilisation. 

Pour estiiner en continu la cinetique de d§shydratation, 
la mesure du poids des produits en cours de deshydratation est 
envisageable. Lors de la lyophilisation^ on peut Sgalement 
utillser la mesure du poids de la glace pieg6e sur le 

30 condenseur. Ceci necessite de concevoir 1* installation de 
manifere a pouvoir realiser la pesee en continu et s*adapte 
dif f icilement a une installation existante. II est €galement 
possible d'effectuer le bilan thermique au niveau du 
condenseur. Enfin^ la simulation par calcul & I'aide d'un 
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modele ]n6canist:ique peu^ perme't'tre d'apprecier cette 
cinfetique. Ceci necesslte de connaltre a priori les grandeurs 
relat:ives au produit, a savoir : la valeur de la porosite du 
ma'teriau, la conduct ibili'te -thermicpie du mat^riau congele et 
5 du matgriau sec, la teneur en eau, la ggoin&trie de 
l*ectiantillon ainsi que les coefficients de transfert de 
chaleur (conduction, convection, rayonnement) et de transfert 
de mat:i^re interne (valeur de la diffusivite de l*eau dans le 
produit sec) et externe (diffusivite de la vapeur d'eau dans 

10 1' enceinte jusqu*au pidge froid) . Une telle simulation est 
done relativement complexe • 

Afin de d^tecter la fin de la deshydratation et en 
particulier, la fin de la lyophilisation, differents principes 
sont utilisables. Un premier ensemble de m6thodes consiste Sl 

15 utiliser des mesures indirectes telles que la mesure de la 
temperature du produit ou de ses propri^t^s eiectriques, des 
mesxires de pression partielle de vapeur d*eau ou d'autres 
composes volatils, ou bien la composition du gaz present dans 
1' enceinte • Dans le cas oH 1' enceinte de lyophilisation peut 

20 ^tre isolee du reste de 1 ' installation, en particulier du 
condenseur, 1* elevation de pression totale dans 1' enceinte 
caracterise un depart d'eau du produit. L* absence de remontee 
en pression apr^s isolation de 1* enceinte peut £tre un critdre 
de fin de lyophilisation. Enfin, la technique de la resonance 

25 magn6tic[ue nucl^aire simple ou par imager ie peut ^galement 
6tre utilis^e. Une autre approche consiste a prelever 
r^guliSrement des 6chantillons dans 1* enceinte de 
lyophilisation et a mesurer la teneur en eau, mais elle n'est 
pas praticable d l*6chelle industrielle et se limite done a 

30 des §tudes exploratoires Si l*echelle de petits 
lyophilisateurs . 

Ces mSthodes d' appreciation de la fin de la 
deshydratation et en particulier de la lyophilisation, sont 
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peu aplzes ^ apprecier tant la teneur en eau finale du produit 
que la cinStigue de deshydratation caracteristicjue du precede. 

Pour remedier a ces inconvenien^s, 1 • invention propose 
d*evaluer en temps reel la teneur en eau residuelle du produit 
5 en cours de d&shydratation pour provoquer, eventuellement de 
fa^on automatigue, I'arrdt de la deshydratation et/ou le 
changement des conditions operatoires. Parall&lement a la 
determination de la cinetique, un estimateur de fin de 
deshydratation permet de d6clencher, eventuellement de fa^on 

10 automat ique, 1» arret de la deshydratation ou une diminution de 
la temperature de chauffe afin de preserver la qualite des 
produits dejS sees. 

Ainsi, 1» invention concerne un procede de controle de la 
tenevu: en eau d»un produit en cours de deshydratation 

15 caracterise en ce qu'il consiste ft determiner, de fa<jon 
continue, la teneur en eau a partir de la valeur du debit 
massique d"eau s*echappant du produit. 

Dans 1* ensemble de la description, on entend par "debit 
massique d*eau s'echappant du produit", la quantite d'eau 

20 s'echappant du produit, par unite de temps. 

En particulier, 1* invention concerne un tel precede de 
controle pour un produit en cours de lyophilisation sous vide 
dans un appareil de lyophilisation comprenant des moyens pour 
condenser les vapeurs d'eau, celles-ci s'echappant du produit 

25 vers lesdits moyens. 

De preference, le produit etant place dans une enceinte 
de lyophilisation, la valeur du debit massique de vapeur d*eau 
est determinee k partir de la mesure des valeur s de pression 
totale de 1» enceinte de lyophilisation et des pressions 

30 partielles de vapeur d'eau dans le flux de vapeur entre ledit 
produit et lesdits moyens pour condenser les vapeurs d'eau et 
a la surface desdits moyens, une procedure de reglage 
effectuee initialement ayant etabli, pour le produit en cause, 
la relation entre ces differentes valeurs. 
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li' invention concerne egalement un proc6d6 de detection de 
la fin de la dfeshydratation d'un produit^ qui est caractSrisS 
en ce qu^il consiste & etablir les valeurs de la guantite de 
vapeur d'eau s'fechappant du produit d'une part, selon un mode 
5 mixte convection-diffusion valable au cours de la 
deshydratation et d' autre part, selon un mode purement 
diffusif valable a la fin de la deshydratation et a determiner 
l^ecart entre ces deux valeurs, la fin de la deshydratation 
etant atteinte quand cet ^cart est voisin de la valeur 0. 

10 De preference, le produit etant en cours de 

lyophilisation dans un appareil de lyophilisation comprenant 
une enceinte dans laquelle est plac6 led it produit et des 
moyens pour condenser les vapeurs d*eau, les deux valeurs de 
la quantity de vapeur d'eau s'Schappant du produit sont 

15 determin^es i partir de la mesure des valeurs de pression 
totale de 1' enceinte de lyophilisation et des pressions 
partielles de vapeur d'eau dans le flux de vapeur entre ledit 
produit et lesdits moyens pour condenser les vapeurs et a la 
surface desdits moyens, la fin de la sublimation 6tant 

20 atteinte lorsque l»ecart entre les deux valeurs est voisin de 
la valeur O. 

Ij« invention concerne 6galement un dispositif convenant d 
la mise en oeuvre du procfede de contrdle de la teneur en eau 
d'un produit en cours de deshydratation, ce dispositif 

25 comprenant des moyens pour determiner, de fagon continue, la 
teneur en eau & partir de la valeur du debit massique d'eau 
s*echappant du produit. 

En particulier, 1» invention concerne un dispositif 
convenant It la mise en oeuvre de ce precede de contrdle pour 

30 un produit en cours de lyophilisation sous vide dans un 
appareil de lyophilisation. Le dispositif comprend trois 
capteurs, le premier detectant la pression totale dans 
1« enceinte de lyophilisation, le deuxiSme, la pression 
partielle de vapeur d'eau entre le produit en cours de 
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lyophilisat-ion et les moyens pour condenser les vapeurs d ' eau 
et le tiroisieiQe, la pression partielle de vapeur d*eau a la 
surface desdlts moyens, ainsi qu*un organe de verification 
relie ^ ces trois capteurs et determinant le debit massique 
instantanS de vapeur d*eau s'^chappant du produit a partir des 
valeurs mesur^es par lesdits capteurs. 

De pr&f6rence, le dispositif est reli€ & un organe de 
commande de I'appareil de lyophilisation. 

Ij* invention concerne enfin un dispositif pour la mise en 
oeuvre du proc6d6 de detection de la fin de la deshydratation 
d'un produit. 

Un tel dispositif comprend des moyens determinant les 
valeurs de la quantite de vapeur d*eau s'echappant du produit 
d'une part, selon un mode mixte convection-diffusion valable 
au cours de la deshydratation et d* autre part, selon un mode 
purement diffusif valable & la fin de la deshydratation, ainsi 
qu*un organe de verification determinant, en continu, I'ecart 
entre ces deux valeurs, le moment oQ cet ecart atteint 
sensiblement la valeur O correspondant & la fin de la 
deshydratation. 

En particulier, 1* invention concerne un dispositif pour 
la mise en oeuvre du precede de detection de la fin 
sublimation d'un produit en cours de lyophilisation dans un 
appareil de lyophilisation. Ce dispositif comprend trois 
capteurs, le premier detectant la pression totale dans 
1* enceinte de lyophilisation, le deuxidme, la pression 
partielle de vapeur d*eau entre le produit en cours de 
lyophilisation et lesdits moyens pour condenser les vapeurs 
d'eau et le troisidme, la pression partielle de vapeur d*eau S 
la surface desdits moyens, ainsi gu'un organe de verification 
relie i ces trois capteurs et determinant 1« ecart entre les 
valeurs de la quantite de vapeur d*eau s*echappant du produit 
vers lesdits moyens selon d'une part, un mode mixte 
convection-diffusion, valable en cours de sublimation et 
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d* autre part, un xnode purement diffusif, valable S la fin de 
la sublimation, le moment oH cet 6cart atteint sensiblement la 
valeur- 0 correspondant a la fin de la sublimation, 

De preference, le dispositif est reli6 a un organe de 
5 commande de I'appareil de deshydratation qui provoque son 
arret lorsque la fin de la dfeshydratation est detectee. 

invention sera mieux comprise et d'autres buts, 
avantages et caracteristicjues de celle-ci apparaltront plus 
clairement a la lecture de la description qui suit, faite au 
10 regard des dessins annexes sur lesquels : 

- la figure l illustre schematiquement une installation 
pour un exemple de mise en oeuvre du precede selon 
!• invention, 

- la figure 2 illustre une premiSre variante de dispositif 
15 pour un exemple de mise en oeuvre du proc^d^, adapt^e Sl 

une premiere configuration d'appareil de lyophilisation (a 
condenseur interne) , 

- la figure 3 illustre une deuxifeme variante de dispositif 
pour un exemple de mise en oeuvre du proc^d^, adapt^e a 

20 une deuxi^me configuration d'appareil de lyophilisation (i 

condenseur externe) , 

- la figure 4 est une courbe illustrant les resultats 
d'essais fournis par le proced£ et le dispositif selon 
!• invention pour la lyophilisation de lait demi-6cr6m6 et, 

25 - la figure 5 est une courbe illustrant les resultats 

d'essais fournis par le proc6d6 et le dispositif selon 
!• invention pour la lyophilisation de rondelles de banane. 
Les 616ments communs aux diff^rentes figures seront 
designes par les m§mes references* 
30 En reference a la figure 1, on dSsigne par 1 un appareil 

de dSshydratation. Un tel appareil comprend, de fa^on 
classique, une enceinte dans laquelle sont places les produits 
a traiter. 
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Itai reference 2 designe des capteurs places en des lieux 
appropries afin de relever en continu des valeurs d61:enninees 
qui von^ &1:re definies plus precisement . 

Le procfede selon !• invention est base sur !• etude des 
quantises de matiSre s ' echappant du . produit en cours de 
dfishydratat ion . 

La quantite de matiere s ' echappant du produit en cours de 
dfeshydratation peut etre determinee directement, notamment en 
utilisant des techniqrues d' adsorption infra-rouge ou de 
resonance magnetique nucleaire. 

Elle peut aussi &tre dSterminSe au moyen de modeles, 
representatif s des transferts de mati&re. 

De mani^re connue, pendant la d^shydratatlon, la matiere 
s*echappe du produit selon un mode mixte, du type convection- 
diffusion. Le mod&le correspondant k ce mode de* transfert est 
le modSle de Stephan-Nusselt . On peut a cet egard se reporter 
a I'ouvrage suivant : BIRD R.B,, STEWART W.E. et LIGHTFOOT 
E.N. , 1960. Transport phenomena . John Wiley & Sons, New York, 
USA- 

Ce modele est base sur I'hypothese suivante : en regime 
permanent 6tabli, le transfert de mati&re s'effectue sous 
I'effet d'un gradient de potentiel au sein d"un fluide inerte. 

II prend la forme suivante : 



dans laquelle : 

: reprfesente la concentration molaire (mole. L"^) 
D : reprfesente la diffusivite (L*.t"i) 
^ : reprfesente la fraction molaire et 
: represente la direction du transfert. 

L* etude des transferts de matiere montre qu*en fin de 
dSshydratation le modSle mixte convection-diffusion tend vers 
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une expression plus simple. Physiquement , le transfert de 
matiidre deviant purement diffusif . 

On suppose qu*en regime permanent Stabli, le transfert de 
mati^re ne s*effectue que sous le seul effet d'un gradient de 
potien'tiel. Le modele de Stephan-Nusselt (1) peut alors etre 
simpllfie et prendre la forme : 

= -C^'IDV^ (2) 

oH Jl* represente la densite de flux molaire (moles. t"^.L"2) . 

Ce module (2) est communement denommS module de Pick. 

lies proc€d^s selon 1* invention sont notamment bas^s sur 
1* utilisation de ces modules lorsgue l*on ne dispose pas de 
moyens permettant une determination directe de la quantity de 
vapeur d ' eau s ' §chappant du produit en cours de 
deshydratat ion . 

Ces mod&les peuvent etre utilis§s pour tout type de 
proc6d§s de deshydratation pour lesquels il est possible de 
determiner la teneur en eau du produit. 

lis peuvent, en general, s'exprimer sous une forme 
simplififee. Les capteurs 2 permettent de determiner les 
valeurs des grandeurs intervenant dans ces modules. 

Les procedSs selon 1* invention sont notamment applicables 
aux proc4d§s de lyophilisation. Dans ce cas, le produit est 
place dans un appareil de lyophilisation comprenant, de fa^on 
classique, une enceinte pour les produits et des moyens 
servant condenser les vapeur s d'eau, tels qu*un condenseur* 
Pour ce type de precedes, le module de Stephan-Nusselt (1) 
peut etre exprime sous une forme simplifiSe. 

En effet, dans le cas d'un tel mode de transfert dans un 
gaz considere immobile, le debit massigue d'eau instantane est 
proportionnel au logarithme du rapport des valeurs de pression 
partielle du gaz immobile au niveau du condenseur et dans 
1* enceinte de lyophilisation. 
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Ainsi, a partir de la mesure des valeurs de pression 
totiale de 1* enceinte de lyophillsation et des pressions 
partiielles de vapeur d*eau dans le flux de vapeur et H la 
siirface du condenseur, 11 est possible de determiner 
5 1 * information cin6tic[ue desir^e. L* association de ces trois 
mes\ires est indispensable pour appr6cier la cinfitique de 
d^shydratation. Lorsque le procedS utilise est \m procdd^ de 
lyophillsation, les capteurs 2 sont prevus pour determiner les 
valeurs de pression. On peut noter que pour un condenseur 

10 fonctionnant en ^quilibre thennodynamique , la valeur de 
pression partielle de vapeur d'eau du condenseur peut Stre 
deduite de la temperature de f onctionnement du condenseur « 

On designe par 3 un organe d * interpretation des mesures 
effectu€es 3l chaque Instant par les captetirs 2. Cet organe 

15 d* interpretation qnii re9olt les donnees relevees par les 
capteurs traduit, en fonction du type de prodult lyophilise, 
de la geometrie de l*appareil utilise et des conditions 
operatolres, la teneur en eau residuelle moyenne du prodult en 
cours de deshydratation , a partir du module de Stephan* 

20 Nusselt (1) . 

£n fin de deshydratation, comme indic[ue pr ecedemment , le 
mode de transfert devient purement diffusif . 

Or, dans le cas d'un tel mode de transfert, le modele de 
Fick (2) peut etre exprlme sous une forme simplifiee. Le debit 

25 massique d*eau Instantane quittant le prodult est 
proportionnel au gradient de pression partielle de vapeur 
d*eau entre 1* enceinte de lyophillsation et celle du 
condenseur. 

Ainsl, 1* organe d* interpretation 3 effectue le calcul du 
30 debit massiciue d*eau instantane quittant le prodult dans le 
cas d'un mode de transfert mixte convection-diffusion, et dans 
le cas d»un mode de transfert purement diffusif, en utillsant 
les resultats des mesures provenant des capteurs 2. 
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Ii'organe 3 permet ainsi de decrire en temps reel la fin 
de la deshydratation au moyen d'un indicateur chiffre dont 
I'fecart par rapport a la valeur zero traduit le fait que la 
phase de sublimation est terminSe ou non, . Cet indicateur ne 
necessite aucune connaissance sur le produit en cours de 
dSshydratation ni aucun autre paramStre que les trois 
grandeurs mesurees par les capteurs 2. 

La teneur en eau at I'estimateur de fin de sublimation 
ainsi €tablis peuvent etre directement transmis a I'operateur 
qui peut alors arreter la lyophilisation si la teneur en eau a 
attaint une valeur pred6termin6e. II peut egalement modifier 
les conditions operatoires permettant de poursuivre 
1* operation, notamment par 1 • intermfediaire d*un organe de 
commande 5 pilotant les conditions de f onctionnement de 
l*appareil 1. 

Les grandeurs peuvent notamment 6tre transmises & un 
dispositif d'affichage 4. 

On peut aussi prevoir que 1» organe d ' interpretation 3 
effectue les comparaisons souhait^es et agisse directement sur 
1 * organe de commande 5 . 

Les precedes selon 1" invention ont plus particulierement 
6t6 dfecrits pour un produit en cours de lyophilisation mais 
ils sont applicables IL tout autre proc€d6 de deshydratation. 

La figure 2 represente un appareil de lyophilisation dit 
& condenseur interne. 

La reference 9 designe 1' enceinte hermfitique dans 
laquelle a lieu la lyophilisation et la reference 10, les 
moyens permettant de crfeer et de maintenir le vide souhaite 
dans 1' enceinte 9. 

Dans 1* enceinte 9, est prevu un pidge froid ou condenseur 
6 servant & condenser les vapeurs d*eau et un systdme 8 de 
support et de fourniture de I'fenergie thermique nScessaire h 
la lyophilisation. 
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Le produit 7 a lyophiliser est: placg d 1' inter ieur du 
syst&me 8 . 

Le dispositif selon 1 * invention comprend essentiellement 
trois capteurs 2a, 2b, et 2c et un organe d* interpretation 3 
5 relie auxdits capteurs. Ceux-ci sont places 4 l*int6rieur de 
1* enceinte 9, le capteur 2c etant dispose a proximity du 
condenseur 6. 

A chague instant, les capteurs 2a, 2b, 2c 6tablissent 
respect ivement la valeur de la pression totale dans 1* enceinte 

10 de lyophilisation 9, la valeur de la pression partielle de 
vapeur d^eau dans 1» enceinte 9 dans le flux de vapexir entre le 
produit 7 et le condenseur 6 et la valeur de pression 
partielle de vapeur d'eau a la surface du condenseur 6 et ils 
transmettent ces valeurs & 1* organe d ' interpretation . 

15 Get organe comporte en memoire les coefficients 

permettant de relier le dSbit massigue instantane de vapeur 
d*eau s'6chappant du produit au logarithme du rapport des 
pressions partielles du gaz immobile au condenseur 6 et dans 
1' enceinte de lyophilisation 9. Ces coefficients ont 6t6 

20 determines lors d*une procedure initiale de rSglage qui sera 
decrite plus loin. 

L» organe d • interpretation calcule ainsi en continu le 
debit massigue d*eau instantane quittant le produit 7 et done 
la teneur residuelle en eau de ce produit. 

25 Paralieiement, 1* organe d * interpretation 3 calcule, & 

partir des valeurs fournies par les memes capteurs 2a, 2b, et 
2c, l*ecart entre 1' expression reelle du logarithme des 
rapports des pressions partielles du gaz immobile Sl la 
surface du condenseur 6 et dans 1* enceinte de lyophilisation 

30 9, expression correspondant a un mode de transfert mixte 
dif fusion-convexion et 1 'expression simplifiee correspondant a 
un mode de transfert purement diffusif. Cette expression 
simplifiee est valable lorsgue la fin de sublimation est 
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a-tteinte. La convergence rapide de cette valeur vers la valeur 
z&ro est caracterlstiq[ue de la fin de sublimation. 

La figure 3 illustre un dispositif selon 1* invention pour 
un appareil de lyophilisation dit d condenseur externe. Cet 
5 appareil diff6re du pr^cSdent en ce que le condenseur 6 est 
plac6 dans une enceinte 11 reliee par un conduit 12 a 
1' enceinte 9 contenant le systeme 8 de support du produit a 
lyophiliser et de fourniture de I'^nergie thermigue nScessaire 
la lyophilisation. 

10 Le dispositif selon 1' invention comprend tou jours trois 

capteurs 2a, 2b, et 2c et un organe de verification 3. Le 
capteur 2a est place dans 1' enceinte 9, le capteur 2b dans le 
conduit 12 et le capteur 2c dans 1* enceinte 11. 

Le fonctionnement est identique k celui d6crit au regard 

15 de la figure 2. 

Le proc£d6 de contrdle de la fin de d^shydratation a 6te 
d6crit poxxr un proofed^ de lyophilisation. Cependant, ce 
procede est applicable a tout precede de deshydratation, II 
est base sur 1 'utilisation des modules de Stephan-Nusselt et 

20 de Pick, la difference entre les valeurs de debit massique 
d'eau donn^es par chacun de ces modeles, convergeant vers la 
valeur O lors de la fin de la dSshydratation. 

En ce qui concerne la position des capteurs, les 
r6sultats les plus satisf aisants sont obtenus de la fa9on 

25 suivante : le capteur de pression totale est plac6 dans 
1 "enceinte, le capteur de pression partielle dans 1* enceinte 
est plac6 dans le flux de vapeur le plus homogene (pas pr&s du 
condenseur ou du produit) et le capteur determinant la 
pression partielle Sl la surface du condenseur est, de 

30 preference, un capteur de temperature du condenseur qui est 
place directement sur le condenseur, la valeur de pression 
partielle etant facilement deduite de la valeur de la 
temperature du condenseur. 
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Pour la mise en oeuvre du procede selon !• invention, il 
convient de realiser une procfedure initiale de reglage du 
dispositif, en relation avec I'appareil de deshydratation 1, 
les conditions op^ratoires et le produit 7 consideres. Cette 
5 procedure est plus particuliSrement decrite pour un appareil 
de lyophilisation. 

Cette procedure consiste en des essais qui peuvent Stre 
effectues comne suit : le produit 7 dont on connalt la teneur 
en eau initiale est lyophilise pendant des durees variables, 

10 prfealablement choisies par I'homme de I'art en fonction de la 
nature du produit et des conditions opferatoires utilisees. Les 
capteurs 2a, 2b et 2c mesurent en continu les valeurs de la 
pression totale de 1 "enceinte, de la pression partielle de 
vapeur d*eau dans 1 'enceinte entre le produit et le condenseur 

15 et de la pression partielle de vapeur d*eau Sl la surface du 
condenseur. Apres arret de la lyophilisation, les teneurs 
finales en eau du produit obtenues pour les diff^rentes durSes 
testees sont determinees. Les valeurs des dur6es de 
lyophilisation et des teneurs en eau finales obtenues sont 

20 utilisees pour la determination des coefficients n^cessaires 
au calcul de la cinetigue de deshydratation et qui sont 
memorises dans I'organe d • interpretation 3. Selon le degr£ de 
precision souhaite par I'hoirane de I'art, le nombre d« essais 
n^cessaire h 1 • identification est compris entre l et 3 par 

25 nature de produit et par condition op^ratoire de la 
lyophilisation. 

Ainsi, le rSglage est effectue pour un appareil donn6, en 
fonction du produit a traiter et des conditions opgratoires 
utilis6es. 

30 On peut souligner que le procfidS selon 1» invention peut 

facilement etre mis en oeuvre dans des installations 
existantes. En effet, par exemple dans les installations de 
lyophilisation, sont generalement prevus deux types de 
capteur : un capteur mesurant la pression totale de l*enceinte 
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et: un capt:eur mesurant la temperature du condenseur (dont on 
peut d^duire la pression partielle de vapeur d'eau h la 
surface du condenseur) • II suf f it done de pr6voir un capteur 
pour la mesure de la pression partielle de vapeur d*eau entre 
le pz^oduit et le condenseur. 

Les figures 4 et 5 illustrent, pour deux types d'essais, 
les r^sultats fournis par le precede et le dispositif selon 
1* invention. 

La figure 4 est relative a la lyophilisation sous une 
pression 100 Pa de 25 flacons en verre contenant 5 ml de la it 
demi— &cr&me pr€alablement congel^s & -20 °C et places sur une 
plaque chauff^e & 50 ^C* 

Les croix repr6sentent la cinetigue de d^shydratation 
observ^e exp^rimentalement par collecte r6guli6re des 
6chantillons sous vide et pes§e de ceux-ci. 

La courbe en trait plein represente le module cinetigue 
(W/WO) de deshydratation felabore par I'organe d * interpretation 
aprds la procedure prealable de r^glage et la courbe en trait 
pointing (Est), la variation de I'estimateur de fin de 
lyophilisation. 

La figure 5 est relative a la lyophilisation sous une 
pression de 50 Pa de 52,9 g de rondelles de banane 
pr^alablement congelSes Sl -80 et plac^es en vrac sur une 
plague chauff6e & 60®C en plateaux sgparfis contenant chacun 
environ 26,5 g de produit. 

Les croix repr^sentent la cinetigue de dfishydratation 
observ6e exp6rimentalement par collecte des 6chantillons sous 
vide et pes6e de ceux-ci. 

La courbe en trait plein represente le module cinetigue 
de deshydratation elabore par I'organe d • interpretation aprds 
la procedure prealable de rfeglage, et la courbe en trait 
pointillfe, la variation de I'estimateur de fin de 
lyophilisation , 
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Ces figures montrent: que le procede selon 1' invention 
permed de contrdler, de fa^on precise, la t:eneur en eau d'un 
produit: en cours de lyophilisation et de det:enainer, de fa^on 
automatiique, la fin de la lyophilisation. 

De plus, le tableau 1 montre comment la prSsente 
invention peut etre utilisee pour amfeliorer la lyophilisation. 
L'exemple a trait a la lyophilisation du champignon de Paris 
(Agaricus Bisporus) pour lequel le taux residuel en octSne-1- 
ol-3 peut fetre consider^ comme representatif de la perte 
d*ardmes subie par le champignon de Paris au cours du 
traitement. Ainsi, plus le taux r^tsiduel en oct6ne-l!-ol«3 est 
important, meilleure est la quality en ardmes du champignon 
lyophilise. 

Le tableau 1 regroupe les r€tsultats de six essais 
effectu^s dans des conditions op£ratoires diff^rentes. 
Cependant, dans tous les essais, le taux residuel en eau est 
identique . 



TABLEAU 1 



N'^Essai 


Conditions 
op^ratoires 


Taux de r^aiduel 
en octene-l-ol-3 
(produit conge 16 *> 
100 %) 


Dur^e de 
lyophilisation 
<h) 


El 


60«C/5 Pa 


28,4 


16 


E2 


60«C/50 Pa 


16,9 


14 


E3 


60«C/100 Pa 


8,7 


12 


E4 


25«»C/100 Pa 


10,9 


20 


E5 


90«C/100 Pa 


9,5 


10 


E6 


90«C/5 Pa 
jusque 50 % 
d*eau puis 

60*»C/50 Pa 


30,1 


10 
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Les resultats aontrent que l"on obtient des taux 
r^siduels en octene-l-ol-3 differents selon les conditions 
opferatoires et des durees totales de lyophilisation egalement 
variables, pour une meme teneur en eau finale. A conditions 
op6ratoires fixees, le taux residuel maximal observe 
correspond S 28,4 % dans I'essai El pour une duree de 16 h de 
lyophilisation. En utilisant un changement des conditions 
op^ratoires de lyophilisation a une teneur en eau moyenne du 
produit voisine de 50 %, on montre dans I'essai E6 qu'il est 
possible d*obtenir un taux residuel de 3 0,1 %, pour une dur6e 
de lyophilisation de 10 h. 

Ainsi, les conditions operatoires de l"essai E6 
permettent d»obtenir a la fois un gain en ardmes et une 
diminution de la dur^e de lyophilisation. 

Le proc€d4 selon 1» invention, en assurant le suivi de la 
cinetique de d^shydratation, permet done de modifier les 
conditions operatoires pour limiter au maximum la perte 
d' ardmes. La seule mfithode connue aujourd'hui qui pourrait 
6tre utils^e dans ce sens est la methode par pesSe. Or, comme 
cela a etfi soulign^ prScedemment, cette methode, ne peut 
pratiquement €tre mise en oeuvre que dans une installation 
congue k cet effet. II est trds difficile de modifier les 
installations existantes dans ce but. 

Les signes de reference inseres apr&s les 
caract^ristiques techniques mentionnees dans les 
revendications, ont pour seul but de faciliter la 
comprehension de ces derniferes, et n^en limitent aucunement la 
portee • 
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REVEND I CATIONS 

1. Proc6d6 de controle de la teneur en eau d'un produit 
en cours de deshydratation caract6ris& en ce qu'il consiste a 

5 dfeterminer, de fa9on continue, la teneur en eau II partir de la 
valeiur du d6bit massique d'eau s*Schappant du prodult. 

2 . ProcedS de controle selon la revendicatio)i 1 
caracterise en ce que ledit produit (7) est en cours de 
lyoptiilisation sous vide dans un appareil de lyophilisation 

10 (1) comprenant des moyens (6) pour condenser les vapeurs 
d*eau, celles-ci s*6chappant dudit produit (7) vers lesdits 
moyens (6) po\ir condenser. 

3. Procede selon la revendication 2 caract6ris6 en ce que 
le produit (7) 6tant plac6 dans une enceinte de lyophilisation 

15 (9), la valeur du d^bit massique de vapeur d*eau est 
d4termin6e & partir de la mesure des valeurs de pression 
totale de 1* enceinte de lyophilisation (9) et des pressions 
partielles de vapeur d'eau dans le flux de vapeur entre ledit 
produit (7) et lesdits moyens (6) pour condenser les vapeurs 

20 d*eau et a la surface desdits moyens (6), une procedure de 
reglage effectuee initialement ayant etabli, pour le produit 
en cause, la relation entre ces diff ^rentes valeurs. 

4. Proc6de de detection de la fin de la deshydratation 
d*un produit, caractSrisS en ce qu*il consiste a etablir les 

25 valeurs de la quantity de vapeur d'eau s*6chappant du produit 
d'une part, selon un mode mixte convection-diffusion valable 
au cours de la deshydratation et d* autre part, selon un mode 
purement diffusif valable a la fin de la deshydratation et & 
determiner I'ecart entre ces deux valeurs, la fin de la 

3 0 deshydratation etant atteinte quand cet ecart est voisin de la 
valeur O. 

5. Precede de detection selon la revendication 4 
caracterise en ce que ledit produit (7) etant en cours de 
lyophilisation dans un appareil de lyophilisation (1) 
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comprenant: une enceint:e dans laquelle est plac6 le produit et 
des moyens (6) pour condenser les vapeurs d'eau, les deux 
valeurs de la quantity de vapeur d"eau s'echappant du produit 
sont d6t:ermin6es 1 partir de la mesure des valeurs de pression 
5 totale de !• enceinte de lyophilisation (9) et des pressions 
partielles de vapeur d'eau dans le flux de vapeur entre ledit 
produit (7) et lesdits moyens (6) pour condenser les vapeurs 
et a la surface desdits moyens (6), la fin de la sublimation 
etant atteinte lorsque I'ecart entre les deux valeurs est 
10 voisin de la valeur O. 

6. Dispositif convenant a la mise en oeuvre du precede de 
contraie selon les revendications l ou 2 caract€ris6 en ce 
qu*il comprend des moyens pour determiner, de fa^on continue, 
la teneur en eau k partir de la valeur du dfibit massique d*eau 

15 s'echappant du produit. 

7. Dispositif convenant d la mise en oeuvre du precede 
selon la revendication 3 caract^risS en ce C5[u*il comprend 
trois capteurs (2a, 2b, 2c), le premier (2a) dfetectant la 
pression totale dans 1' enceinte de lyophilisation (9), le 

20 deuxieme (2b) ^ la pression partielle de vapeur d'eau entre le 
produit (7) en cours de lyophilisation et les moyens (6) pour 
condenser les vapeurs d*eau et le troisieme (2c) , la pression 
partielle de vapeur d'eau a la surface desdits moyens (6), 
ainsi qu'un organe de verification (6) reli6 a ces trois 

25 capteurs (6) et determinant le d^bit massique instantan6 de 
vapeur d'eau s'echappant du produit IL partir des valeurs 
mesur^es par lesdits capteurs. 

8. Dispositif selon I'une des revendications 6 ou 7 
caract§rise en ce qu'il est relife ii un organe de commande (5) 

3 0 de I'appareil de lyophilisation (1) . 

9. Dispositif convenant k la mise en oeuvre du precede de 
detection selon la revendication 4 caract6ris6 en ce qu'il 
comprend des moyens determinant les valeurs de la quantity de 
vapeur d'eau s'echappant du produit d'une part, selon un mode 
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inixt:e convection-diffusion valable au cours de la 
d6shydr-at:at:ion et d' autre part, selon un mode purement 
diffusif valable S la fin de la deshydratation, ainsi qu'un 
organe de verification (6) determinant, en continu, l*ecart 
5 entre ces deux valeurs, le moment oil cet 6cart attaint 
sensiblement la valeur O correspondant A la fin de la 
deshydratation . 

10. Dispositif convenant a la mise du procedg selon la 
revendication 5, caracterise en ce qu'il comprend trois 

10 capteurs (2a, 2b, 2c), le premier (2a) detectant la pression 
totale dans 1' enceinte de lyophilisation (9) , le deuxidme 
(2b), la pression partielle de vapeur d«eau entre le produit 
(7) en coturs de lyophilisation et lesdits moyens (6) pour 
condenser les vapeurs d*eau et le troisieme (2c), la prassion 

15 partielle de vapeur d*eau & la surface desdits moyens (6), 
ainsi qu'un organe de verification (6) reli6 i ces trois 
capteurs (6) et determinant I'fecart entre les valeurs de la 
quantity de vapeur d'eau s'echappant du produit (7) vers 
lesdits moyens (6) selon d'une part, un mode mixte convection- 

20 diffusion, valable en cours de sublimation et d* autre part, un 
mode purement diffusif, valable a la fin de la sublimation, le 
moment oCl cet ^cart atteint sensiblement la valeur 0 
correspondant h la fin de la sublimation. 

11. Dispositif selon l*une des revendications 9 ou 10 
25 caractferisfe en ce qu'il est reli6 k un organe de commande (5) 

de l^appareil de dfeshydratation (1) qui provogue son arret 
lorsque la fin de la d4shydratation est dStectSe. 
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